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PROCEDE DE PRODUCTION DE COMPOSITES DE CARBURE DE SILICIUM RENFORCES PAR DES FIBRES. 

L'invention concerne un procede de production d'un 
composite de carbure de silicium renforce par des fibres. 

Ce procede comprend les etapes de preparation et 
moulage d'un prelmpregne de fibres contenant une poudre 
de silicium et une resine pour former un corps cru, de car- 
bonisation dudit corps cru a une temperature de 900*C a 
1350'C dans une atmosphere inerte pour former un compo- 
site carbonise, de soumission dudit composite carbonise a 
un frittage reaction a une temperature d'environ 1300*C ou 
plus sous vide ou dans une atmosphere inerte pour former 
des pores ouverts et d'infiltration de silicium fondu dans les 
pores ouverts a une temperature de 1 300*C a 1 800*C sous 
vide ou dans une atmosphere inerte. 

Le procede selon l'invention est particulierement destine 
aux elements structuraux sou mis a hautes temperatures ae- 
rospatiaux, aux elements de turbines a gaz, aux materiaux 
pour reacteurs de fusion, aux elements de fours, aux mate- 
riaux pour dispositifs chauffants et aux os artificiels. 



2790470 



1 

PROCEDE DE PRODUCTION DE COMPOSITES 
DE CARBURE DE SILICIUM RENFORCES PAR DES FIBRES 

La presente invention concerne un procede de 
production de composites de carbure de silicium renforces 
par des fibres et, plus particulierement , un procede de 
production de composites de carbure de silicium renforces 
par des fibres qui peuvent etre utilises pour differentes 
applications exigeant une resistance ou solidite 
amelioree, comme les elements structuraux soumis a hautes 
temperatures pour des applications aerospatiales, les 
elements de turbines a gaz, les materiaux pour reacteurs 
de fusion, les elements de fours, les materiaux pour 
dispositifs chauffants et les os artificiels, par exemple. 

Les ceramiques de carbure de silicium sont legeres et 
presentent d T excellentes proprietes, par exemple, de 
resistance a la chaleur, de resistance a I 1 abrasion et de 
resistance a la corrosion. Elles sont devenues depuis 
recemment largement utilisees par exemple pour les 
elements resistant a la corrosion soumis A haute 
temperature, les elements de dispositifs chauffants, les 
elements resistant a 1 T abrasion, et comme abrasifs et 
meules. Cependant, ces ceramiques de carbure de silicium 
ont une mediocre resistance a la rupture et n'ont pas 
encore 6te utilisees dans la pratique comme elements 
structuraux destines a etre utilises a haute temperature. 

Au cours des dernieres annees, des composites 
ceramiques comprenant des renforts fibreux destines a 
ameliorer leur resistance ont fait l'objet d'etudes 
intensives. De tels composites de carbure de silicium 
renforces par des fibres sont produits genSralement , par 
exemple, (1) par un procede d 1 impregnation de polymere 
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organometallique et pyrolyse (IPP), (2) par un proc6de 
d' infiltration chimique en phase vapeur (ICV) et (3) par 
un procede d' infiltration de silicium fondu (procede de 
frittage reaction) . 

Cependant, le proc6d<§ IPP (1) presente en pratique 
les inconvenients suivants. Ce procede ne permet d'obtenir 
qu'une faible densite et une faible resistance mecanique £ 
la suite d'une impregnation unique, et le processus 
d' impregnation et de pyrolyse doit etre repete environ dix 
fois pour reduire la porosite ouverte a 10% ou moins et 
pour ameliorer ainsi les caracteristiques de resistance 
mecanique. De ce fait, ce procede necessite une longue 
duree de production. Le procede ICV (2) permet d'obtenir 
des produits ayant des formes compliqu£es a des 
temperatures relativement basses d'environ 1100°C, mais il 
necessite une tr£s longue duree, pouvant atteindre 
plusieurs mois, pour 1 1 infiltration, et les gaz utilises a 
cet effet sont toxiques . De plus, il n'est pratiquement 
pas possible d'obtenir des composites ayant une porosite 
ouverte ne depassant pas 5% par la seule mise en oeuvre du 
procede (1) ou du procede (2) . 

Au contraire, le procede (3) ne necessite qu ' une 
courte duree de reaction et peut produire des composites 
denses en une courte duree. Selon un procede utilise A la 
Deutsche Forschungs- und Versuchsans talt fur Luft- und 
Raumfahrt (DLR) , un composite de carbone-carbure de 
silicium renforce par des fibres de carbone est produit 
par infiltration de silicium fondu dans des fissures d ! un 
composite de carbone renforce par des fibres de carbone 
(composite C/C) pour convertir une partie du carbone 
formant la matrice en carbure de silicium. Ce procede 
utilise un phenomene dans lequel le carbone vitreux ne 
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reagit sensiblement pas avec le silicium fondu pour eviter 
la reaction entre les fibres de carbone et le silicium. 
Cependant, dans ce procede, les proprieties mecaniques 
dependent dans une grande mesure des formes des fissures, 
5 lesquelles dependent pour leur part, par exemple, du type 
de fibres de carbone et de la temperature du traitement 
thermique. De ce fait il n'est possible d'obtenir un 
niveau eleve de proprietes mecaniques que dans des 
conditions de production specifiques appropriees aux 

10 fibres qui doivent etre utilisees. Le precede (3) inclut 
aussi un proced£ d f infiltration de silicium fondu dans un 
composite d'une poudre de carbone et de fibres, qui est 
mis en oeuvre par les societes General Electric Co., USA 
et Toshiba Corporation, Japon. Ce procede presente aussi 

15 1 1 inconvenient qu f une grande quantite de silicium doit 
etre infiltree, de sorte que du silicium libre a tendance 
a subsister en grande quantite, d 1 environ 15%, ou a 
provoquer une reaction entre les fibres et le silicium, 
sauf si les fibres sont revetues de nitrure de bore (BN) 

20 ou d'une substance analogue. 

A la suite de recherches portant sur des composites 
ceramiques similaires, la presente demanderesse a constate 
anterieurement qu'il est possible de produire des 
composites de carbure de silicium renforces avec des 

25 fibres de carbone unidirectionnelles, ayant une resistance 
a la flexion d 1 environ 200 a 300 MPa meme quand ils 
presentent une porosite ouverte importante, de 30%, en 
combinant une mat rice comprenant un melange de poudre de 
silicium et de resine phenolique avec des fibres de 

30 carbone, et en soumettant le composite £ une cuisson dans 
une atmosphere inerte. Le composite obtenu contient une 
matrice de carbure de silicium formee par frittage 
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reaction (brevet japonais n°. 2 045 825). Cependant, selon 
cette reaction, il n' est possible cTobtenir que des 
composites poreux ayant une grande porosite ouverte car le 
volume de la matrice diminue d' environ 38%. La 
demanderesse a constate aussi qu'il est possible de 
produire un composite de carbure de silicium renforce par 
des fibres de carbone de maniere unidirectionnelle ayant 
une resistance a la flexion d' environ 500 a 600 MPa, bien 
qu'il presente une porosity ouverte elevee, d' environ 20%, 
en reduisant la taille des particules de la poudre de 
silicium £ environ 5 pun ou moins et en ajoutant un 
polymere organometallique (brevet japonais n° . 2 735 151), 
et qu'il est possible d'obtenir un composite renforce par 
des fibres bidimensionnelles qui a une porosite ouverte 
relativement elev§e, d' environ 15%, sous forme de 
composite carbure de silicium-carbone renforce par des 
fibres bidimensionnelles, mais qui presente une resistance 
a la flexion d' environ 300 MPa, en traitant thermiquement 
un corps cru contenant un renfort constitue par un textile 
tisse fibreux & une temperature £ laquelle le silicium ne 
reagit pas avec le carbone, en repetant 1 1 impregnation et 
la carbonisation d'une r£sine phenolique, et enfin en 
formant du carbure de silicium (brevet japonais n°. 2 879 
675) . 

La presente invention a pour but de r6soudre les 
differents problemes associes a la production de 
composites de carbure de silicium renforces par des fibres 
selon la technique d f infiltration de silicium fondu 
conventionnelle, et de proposer un procede de production 
de composites de carbure de silicium renforces par des 
fibres permettant d'obtenir aisement des composites ayant 
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une resistance elevee meme s'ils ont cles formes 
compliquees . 

Ainsi, la presente invention concerne un procede pour 
produire aisement des composites de carbure de silicium 
renforc6s par des fibres meme quand ceux-ci sont destines 
a revetir des formes compliquees, dans lequel une region 
constitute par un faisceau de fibres est recouverte de 
carbone vitreux issu d T une resine, une region poreuse est 
formee dans une partie specif ique d'une matrice par une 
reaction entre une poudre de silicium et du carbone issu 
de .la resine pour former du carbure de silicium, laquelle 
reaction s T accompagne d'une diminution du volume, et la 
region poreuse est soumise a une infiltration de silicium 
fondu. Les composites de carbure de silicium renforces par 
des fibres ainsi obtenus ont une resistance ou solidite 
elevee et leur resistance mecanique n'est pas deterioree, 
sans que la surface des fibres soit recouverte de BN, par 
exemple . 

A la suite de recherches intensives portant sur la 
production de composites de carbure de silicium renforces 
par des fibres pour atteindre le but evoque ci-dessus, la 
demanderesse a constate qu'il est possible d'obtenir des 
composites de carbure de silicium renforces par des fibres 
presentant une rupture non lineaire en preparant et 
moulant un preimpregne incluant une poudre de silicium, 
une resine formant source de carbone et des fibres pour 
former un corps cru, ou en empilant tour a tour un 
preimpregne contenant une resine et un preimpr£gn£ 
contenant une poudre de silicium et une resine et en 
moulant le stratifie obtenu pour former un corps cru ; en 
carbonisant le corps cru moule a une temperature d f environ 
900°C a 1350°C dans une atmosphere inerte ; de preference 
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en impregnant le composite carbonise avec une resine et en 
carbonisant le composite impregne a une temperature 
d'environ 900°C & 1350°C dans une atmosphere inerte ; et 
en rep<§tant ce processus d 1 impregnation-carbonisation ; en 
soumettant le composite a un frittage reaction a une 
temperature d f environ 1300°C ou plus sous vide ou dans une 
atmosphere inerte ; et enfin en infiltrant du silicium 
fondu dans le composite fritte a une temperature d' environ 
1300°C a 1800°C sous vide ou dans une atmosphere inerte. 

Plus precis<§ment, dans le proc§de selon la presente 
invention, (i) un melange de poudre de silicium, d'une 
resine formant source de carbone et de fibres de renfort 
est carbonise dans une atmosphere inerte, et le composite 
carbonise resultant est impregne de resine et est soumis a 
une carbonisation ou analogue, ou bien (ii) un melange de 
(a) une matrice contenant une poudre de silicium et une 
resine formant source de carbone, et des fibres poreuses 
destinees £ contenir les precedentes, et (b) de fibres de 
renfort contenant une resine formant source de carbone, 
est carbonise dans une atmosphere inerte, et le composite 
carbonise est impregne d'une resine et soumis a une 
carbonisation ou analogue. Grlce au processus (i) ou (ii), 
le carbone present dans une region constituee par un 
faisceau de fibres en tant que renfort est densifie pour 
empecher les fibres de reagir avec le silicium fondu, puis 
des pores ouverts sont formes dans une region formant 
matrice par frittage reaction, et du silicium fondu est 
infiltre seulement dans les pores ouverts de la matrice, 
sous vide ou dans une atmosphere inerte. 

Grace au procede selon la presente invention, il est 
possible d'obtenir aisement des composites de carbure de 
silicium renforces par des fibres sans deteriorer la 
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resistance mecanique des fibres, meme si les composites 
ont des formes compliquees. 

Les resines formant source de carbone que i'on 
prefere utiliser dans le procede selon 1 F invention 
comprennent, mais sans limitation, les resines 
phenoliques, les resines de furane, le brai, le 
polycarbosilane et d'autres polymeres organom£talliques . 
II est possible d f employer chacune de ces resines seule ou 
en combinaison. La resine peut inclure en outre, par 
exemple, une poudre de carbone, une poudre de graphite, du 
noir de carbone ou un agregat, et/ou un antioxydant comme 
le carbure de silicium, le nitrure de silicium, la 
mullite, le disiliciure de molybdene, le molybdene, le 
carbure de bore ou une poudre de bore. 

Le silicium peut etre du silicium metallique pur ou 
un alliage du silicium avec le magnesium, 1' aluminium, le 
titane, le chrome, le manganese, le fer, le cobalt, le 
nickel, le cuivre, le zinc, le zirconium, le niobium ou le 
molybdene, par exemple. 

En outre, dans le procede selon 1' invention, on 
emploie un renfort constitue par un textile tiss<§ fibreux 
qui est de preference, mais de fagon non limitative, un 
textile tiss6 de fibres de carbone, de fibres de carbure 
de silicium, de fibres de nitrure de silicium ou de fibres 
oxydiques. Les fibres de carbone peuvent etre des fibres 
longues ou des fibres courtes ou des fibres longues et des 
fibres courtes. Les fibres de carbone peuvent etre des 
fibres obtenues & partir du brai ou des fibres obtenues a 
partir de 1 1 acrylonitrile . II est possible d'utiliser 
chacun de ces textiles tisses fibreux independamment ou en 
combinaison. II est possible aussi d'utiliser des textiles 
non tisses ou des stratifies de preimpregnes de fibres 



2790470 



8 

unidirectionnelles analogues a des feuilles disposes 
transversalement, A la place des textiles tisses fibreux. 

Concernant les fibres presentes dans la matrice qui 
sont destinees a contenir la poudre de silicium et la 
resine, il est possible d f employer des textiles tisses ou 
non tisses poreux composes de preference de fibres de 
carbone, de fibres de carbure de silicium, de fibres de 
nitrure de silicium ou de fibres oxydiques, ainsi que des 
feuilles poreuses composees de carbone, de carbure de 
silicium, d'une r§sine ou d T une matiere plastique. II est 
possible de ne pas utiliser de fibres destinees a contenir 
la poudre de silicium et la r£sine en revetant un 
preimpregne de textile tisse impregne de resine d ' un 
melange de poudre de silicium et d'une resine formant 
source de carbone. 

Grace au procede selon la presente invention, il est 
possible d'obtenir aisement des composites de carbure de 
silicium renforces par des fibres en recouvrant une region 
contenant un faisceau de fibres d'un composite de carbure 
de silicium renforce par des fibres bidimensionnelles avec 
du carbone amorphe issu d'une resine d ' impregnation pour 
densifier la region, en formant des pores ouverts dans les 
espaces entre les fibres ou dans les interstices du 
textile tisse fibreux par frittage reaction d'une resine 
phenolique avec une poudre de silicium, par exemple, et en 
infiltrant du silicium fondu dans les pores ouverts. 

De plus, le procede selon la presente invention 
permet d'obtenir aisement des corps crus (pieces moulees) 
ayant des formes compliquees car un pressage A chaud ou 
d'autres techniques ne sont pas n£cessaires . En outre, le 
procede selon l f invention peut produire des composites 
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denses sans deteriorer les fibres, car du silicium fondu 
est infiltr£ au cours de la derniere etape du procede. 

La presente invention sera mieux comprise a La 
lecture de la description detaillee qui suit de modes de 
realisation de l f invention qui sont donnes uniquement a 
titre d'exemples non limitatifs. 

Selon le premier mode de realisation du procede selon 
1 T invention, un textile tisse continu a titre de renfort 
fibreux est impregne de resine dissoute, seche et impregne 
encore d f une suspension d'un melange de resine et d'une 
poudre de silicium, seche pour donner un preimpregne, et 
le preimpregne est moule en une forme voulue. On realise 
le moulage par exemple en dissolvant une resine dans un 
solvant approprie, en impregnant un textile tisse a fibres 
continues avec la solution de resine, en retirant le 
solvant par sechage, en preparant separement une 
suspension composee de resine, de poudre de silicium et 
d'un solvant, en impregnant le textile tisse a fibres 
continues avec la suspension, en retirant le solvant par 
sechage, en moulant le produit seche dans un moule 
approprie £ une temperature generalement d'environ 100°C a 
250°C pour obtenir une forme voulue. Dans ce processus, la 
resine liquide dissoute penetre dans les espaces entre les 
faisceaux de fibres, mais le silicium pulverulent, qui a 
generalement une taille de particule relativement grande 
d r environ 10 ym, est r6parti de maniere non uniforme et 
n'est present que dans les interstices du textile tisse 
fibreux. 

Selon le second mode de realisation, on impregne de 
resine dissoute un textile tisse a fibres continues en 
tant que renfort fibreux et on le seche pour former des 
preimpregnes de fibres. Separement, on prepare un melange 
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en melangeant une resine et une poudre de silicium, on 
impregne un textile non tisse avec le melange, et on le 
seche pour obtenir des preimpregnes de matrice. Puis on 
empile les preimpregnes de fibres et les preimpregnes de 
matrice tour a tour et on moule en une forme voulue le 
stratifie obtenu. Dans ce stratifie, chaque couche peut 
comprendre plusieurs preimpregnes individuels. On peut 
realiser le moulage par exemple en dissolvant. une resine 
dans un solvant approprie, en impregnant un textile tisse 
a fibres continues avec la solution de resine, en retirant 
le .solvant par sechage pour obtenir des preimpregnes de 
fibres, en preparant separement une suspension a partir de 
resine, de poudre de silicium et d'un solvant, en 
impregnant un textile non tisse avec le melange, en 
retirant le solvant par sechage pour obtenir des 
preimpregnes de matrice, en empilant un nombre adequat de 
ces preimpregnes tour a tour, et en moulant le stratifie 
obtenu dans un moule approprie A une temperature d 1 environ 
100°C a 250°C en une forme voulue. 

La poudre de silicium destinee a etre employee dans 
le procede selon la presente invention est de preference 
une poudre fine, et en particulier une poudre fine ayant 
une taille de particule moyenne qui ne depasse pas 20 pm. 
Les poudres de silicium ayant des particules dont le 
diametre est relativement grand sont de preference 
pulv£ris£es dans un broyeur a boulets, par exemple, avant 
d'etre utilisees. 

Puis on carbonise le corps cru (corps moule) obtenu a 
une temperature d'environ 900°C a 1350°C dans une 
atmosphere d T argon ou une autre atmosphere inerte pour 
eviter que le carbone issu de la resine r£agisse avec le 
silicium. Le composite carbonise pr&sente des regions 
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composes de resine seule, et des regions composees d'un 
melange de poudre de silicium et de carbone issu de la 
resine, mais il a une porosite elevee car la resine est 
pyrolysee en carbone. 

On impregne le corps cuit d'une solution de resine 
sous vide ou sous pression, et on le carbonise a une 
temperature d' environ 900°C a 1350°c dans une atmosphere 
d' argon ou une autre atmosphere inerte pour eviter que le 
carbone issu de la resine reagisse avec le silicium. On 
repete les operations d ' impregnation de resine et de 
carbonisation un nombre de fois predetermine, de 
preference une a cinq fois, et on soumet le composite 
resultant a une cuisson a une temperature de 1300°c ou 
plus sous vide ou dans une atmosphere d* argon ou une autre 
atmosphere inerte pour que le carbone issu de la resine 
reagisse avec le silicium pour former du carbure de 
silicium poreux dans les interstices du textile tisse 
fibreux. 

On obtient ainsi un composite qui comprend des 
faisceaux de fibres revenues de carbone dense pour eviter 
une reaction avec le silicium fondu, et une matrice de 
carbure de silicium poreux entre les couches de textile 
tisse fibreux. 

On chauffe le composite a une temperature d' environ 
1300°C a 1800°C sous vide ou dans une atmosphere inerte 
pour infiltrer du silicium fondu dans les pores ouverts du 
composite (corps cuit), lesquels pores ouverts sent 
presents dans la matrice de carbure de silicium poreuse 
entre les couches de textile tisse fibreux, pour obtenir 
un composite de carbure de silicium renforce par des 
fibres, on peut realiser le frittage reaction du silicium 
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avec le carbone et 1 1 infiltration du silicium fondu au 
cours du m§me traitement thermique. 

Les proportions relatives de poudre de silicium et de 
resine seront choisies de preference dans un domaine tel 
que le rapport atomique du silicium au carbone issu de la 
resine, Si/C, soit de 0,1 a A. Comme decrit ci-dessus, on 
peut preparer les preimpregnes en revetant le textile 
d'une resine phenolique ou d'une autre resine seule, et en 
revetant le textile revetu d'un melange contenant une 
poudre de silicium et une resine phenolique ou une autre 
resine. Autrement dit, la proportion de silicium par 
rapport au carbone dans le composite peut etre non 
uniforme. La proportion de la matrice de carbure de 
silicium par rapport au renfort constitue par le textile 
tisse fibreux dans le composite renforce par des fibres 
peut etre choisie librement en fonction de 1 • application 
du composite, mais en general les fibres occupent environ 
15% a 65% en volume du composite. 

Selon la presente invention, il est possible de 
preparer le preimpregne contenant le textile tisse fibreux 
de renfort par l'une quelconque des techniques suivantes: 

(i) une technique consistant a utiliser la resine des le 
debut pour obtenir un preimpregne, comme decrit ci-dessus, 

(ii) une technique qui comprend 1 'empi lenient de fibres 
destinees a contenir la poudre de silicium et la resine, 
ou d'une poudre de silicium et d'une poudre d'agregat et 
d'un textile tisse fibreux ne contenant pas de resine pour 
obtenir un corps cru, et 1 ' impregnation du corps cru avec 
de la resine pour obtenir une preforme ou ebauche, et 

(iii) une technique qui comprend 1 ' empi lenient de fibres 
qui ne sont pas destinees a contenir du silicium ou une 
resine et d'un textile tisse fibreux de renfort contenant 
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une resine pour obtenir un corps cru, et 1 ' impregnation du 
corps cru avec une suspension contenant une poudre de 
silicium et une resine. 

II est possible de realiser une autre impregnation de 
resine apres le frittage reaction du carbcne issu d'une 
resine phenolique ou d'une autre resine avec une poudre de 
silicium, qui est realise a des temperatures de 1300°C ou 
superieures. Separement, il est possible de realiser le 
frittage reaction avant ou pendant 1 ' infiltration de 
silicium fondu. 

. La presente invention sera mieux comprise a la 
lecture de la description detaillee qui suit d'exemples et 
d'exemples comparatifs. 

Exemple 1 

On a dissous une resine phenolique dans l'ethanol 
pour former un melange dont on a impregne un textile tisse 
de fibres de carbure de silicium que l'on a ensuite seche. 
Separement, on a pese une resine phenolique et une poudre 
de silicium de maniere a amener le rapport atomique du 
carbone au silicium a 10:8, le carbone provenant de la 
resine phenolique destinee a etre carbonisee. On a dissous 
la resine phenolique dans l'ethanol pour former une 
solution, on a traite le silicium dans un broyeur a 
boulets pendant un jour pour reduire sa taille de 
particule puis on l'a ajoute a la solution de resine pour . 
former un melange dont on a impregne un textile tisse 
f ibreux . 

On a seche le textile tisse ainsi impregne et on l'a 
moule dans un moule a environ 130°C pour obtenir un corps 
cru que l'on a cuit et carbonise a 1000°C pendant 1 heure 
dans une atmosphere d' argon. Puis on l'a impregne sous 
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vide d'une solution de resine phenolique dans l'ethanol et 
on l'a cuit et carbonise a 1000°C dans une atmosphere 
d' argon pendant 1 heure . On a soumis le composite 
resultant a un traitement a 1450°C sous vide pendant 1 
5 heure pour realiser simultanement un frittage reaction et 
une infiltration de silicium fondu et pour obtenir ainsi 
un composite dense ayant une masse volumique apparente de 
2,20 g/cm 3 et une porosite ouverte de 3,2%. La resistance 
a la flexion de ce composite etait de 117 MPa, son 
10 comportement £ la rupture n 1 etait pas fragile et la 
contrainte atteignait un maximum pour une deformation de 
0,13% puis decroissait progressivement . 

Exemple 2 

15 On a prepare un corps cru de la meme maniere que dans 

l T exemple 1 et on l'a cuit et carbonise a 1000°C pendant 1 
heure dans une atmosphere d r argon. Ensuite on l'a impregne 
sous vide d'une solution de resine phenolique dans 
l'ethanol et on l'a cuit et carbonise a 1000°C pendant 1 

20 heure dans une atmosphere d 1 argon. Puis le composite 
obtenu a ete de nouveau impregne sous vide d'une solution 
de resine phenolique dans l'ethanol et on l'a cuit et 
carbonise & 1000°C dans une atmosphere d 1 argon pendant 1 
heure. On a soumis le composite resultant a un traitement 

25 a 1450°C sous vide pendant 1 heure pour realiser 
simultanement un frittage reaction et une infiltration de 
silicium fondu et pour obtenir ainsi un composite dense 
ayant une masse volumique apparente de 2,29 g/cm 3 et une 
porosite ouverte de 1,2%. La resistance & la flexion de ce 

30 composite etait de 156 MPa, son comportement a la rupture 
etait non lineaire et la contrainte atteignait un maximum 
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pour une deformation de 0,21% puis decroissait 
progressivement . 

Exemple comparatif 1 

On a prepare et raoule un corps cru de la meme maniere 
que dans 1' exemple 1, a ceci pres qu'on ne l'a pas 
impregne de resine phenolique, et on l'a cuit a 1450°C 
dans une atmosphere d' argon pendant 1 heure pour obtenir 
un composite ayant une masse volumique apparente d' environ 
1,66 g/cm^ et une porosite ouverte d'environ 32,7%. on a 
soumis ce composite a une infiltration de silicium fondu a 
1450°C sous vide pendant une heure pour obtenir un 
composite dense ayant une masse volumique apparente 
d'environ 2,46 g/cm^ et une porosite ouverte d'environ 
2,4%. La resistance a la flexion de ce composite etait de 
103 MPa, mais son comportement a la rupture etait fragile 
et la contrainte atteignait un maximum pour une 
deformation de 0,06% puis decroissait brusquement et le 
composite subissait une rupture. 

Exemple 3 

On a dissous une resine phenolique dans l'ethanol 
pour former un melange dont on a impregne un textile tisse 
de fibres de carbure de silicium que l'on a ensuite seche. 
Separement, on a pese une resine phenolique et une poudre 
de silicium de maniere a amener le rapport atomique du 
carbone au silicium a 2:3, le carbone provenant de la 
resine phenolique destinee a etre carbonisee. On a dissous 
la resine phenolique dans l'ethanol, on a melange cette 
solution et la poudre de silicium dans un broyeur a 
boulets pendant un jour pour reduire la taille de 
particule de la poudre puis on a impregne un textile non 
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tisse de fibres de carbone avec le melange mixte ainsi 
obtenu et on a seche. 

Ensuite, on a empile al ternati vement deux couches de 
ce textile et deux couches de textile tisse de fibres de 
5 carbure de silicium impregne de resine phenolique et on a 
moule ce stratifie dans un moule a environ 130°C pour 
obtenir un corps moule presentant le textile non tisse 
impregne de melange mixte a chaque extremite. Le corps 
moule est cuit et carbonise a 1000°C pendant 1 heure dans 

10 une atmosphere d' argon. Puis on l T a impregne sous vide 
d'une solution de resine phenolique dans l'ethanol et on 
l'a cuit et carbonise 3 1000°C dans une atmosphere d' argon 
pendant 1 heure. On a soumis le composite resultant a un 
traitement a 1450°C sous vide pendant 1 heure pour 

15 realiser simul tanement un frittage reaction et une 
infiltration de silicium fondu et pour obtenir ainsi un 
composite dense ayant une masse volumique apparente de 
2/29 g/cm 3 et une porosite ouverte de 0,8%. La resistance 
a la flexion de ce composite etait de 142 MPa et son 

20 comportement & la rupture etait tel que la contrainte 
augmentait lineairement jusqu'a un maximum pour une 
deformation de 0,11% puis decroissait progressivement . 

Exemple 4 

25 On a prepare un corps cru de la meme maniere que dans 

1' exemple 3 et on l T a cuit et carbonise a 1000°C pendant 1 
heure dans une atmosphere d f argon. Ensuite on l'a impregne 
sous vide d'une solution de resine phenolique dans 
I'ethanol et on l'a cuit et carbonise k 1000°C pendant 1 

30 heure dans une atmosphere d 1 argon. Puis on l'a de nouveau 
impregne sous vide d'une solution de resine phenolique 
dans l'ethanol et on l'a cuit et carbonise a 1000°C dans 
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une atmosphere d f argon pendant 1 heure . On a soumis le 
composite resultant a un traitement a 1450°C sous vide 
pendant 1 heure pour realiser simultanement un frittage 
reaction et une infiltration de silicium fondu et pour 
obtenir ainsi un composite dense ayant une masse volumique 
apparente de 2,21 g/cm 3 et une porosite ouverte de 3,1%. 
La resistance a la flexion de ce composite etait de 133 
MPa, et son comportement a la rupture etait tel que la 
contrainte augmentait lineairement jusqu'a un maximum pour 
une deformation de 0,08% puis decroissait legerement pour 
augmenter de nouveau progressivement jusqu'a une 
deformation de 0,16%. 

Exemple 5 

On a dissous une resine phenolique dans l'ethanol 
pour former un melange dont on a impregne un textile tisse 
de fibres de carbure de silicium que l'on a ensuite seche. 
Separement, on a pese une resine phenolique et une poudre 
de silicium de maniere a amener le rapport atomique du 
carbone au silicium a 10:8, le carbone provenant de la 
resine phenolique destinee a etre carbonisee. On a dissous 
la resine phenolique dans l'ethanol pour former une 
solution, on a melange cette solution et la poudre de 
silicium dans un broyeur a boulets pendant un jour pour 
reduire la taille de particule de la poudre puis on a 
impregne un textile non tisse de fibres de carbone avec le 
melange mixte ainsi obtenu et on a seche. 

Ensuite, on a empile successivement une couche de ce 
textile et deux couches de textile tisse de fibres de 
carbure de silicium impregne de resine phenolique de 
maniere que les couches externes soient des couches de 
textile non tisse impregne de melange mixte et on a moule 
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ce stratifie dans un moule a environ 130°C pour obtenir un 
corps moul<§ que l T on a cuit et carbonise a 1000°C pendant 
1 heure dans une atmosphere d' argon. Puis on I'a impregne 
sous vide d'une solution de resine phenolique dans 
I'ethanol et on l'a cuit et carbonise a 1000°C dans une 
atmosphere d' argon pendant 1 heure. On l'a de nouveau 
impregne sous vide d'une solution de resine phenolique 
dans I'ethanol et on i'a cuit et carbonise a 1000°C dans 
une atmosphere d' argon pendant 1 heure et on a soumis le 
composite resultant a un traitement a 1450°C sous vide 
pendant 1 heure pour r^aliser simul tanement un frittage 
reaction et une infiltration de silicium fondu, pour 
obtenir ainsi un composite dense ayant une masse volumique 
apparente de 2,16 g/cm 3 et une porosite ouverte de 3,2%. 
La resistance A la flexion de ce composite etait de 168 
MPa et son comportement a la rupture etait tel que la 
contrainte augmentait lineairement jusqu'a une deformation 
de 0,08% puis croissait de maniere non lineaire, 
atteignait un maximum pour une deformation de 0,27% puis 
decroissait progressivement . 

Exemple comparatif 2 

On a pese une resine phenolique et une poudre de 
silicium de maniere a amener le rapport atomique du 
carbone au silicium a 5:3, le carbone provenant de la 
resine phenolique destinee a etre carbonisee. On a melange • 
la resine phenolique dissoute dans l'ethanol et la poudre 
de silicium dans un broyeur a boulets pendant un jour pour 
reduire la taille de particule de la poudre et pour former 
un melange mixte dont on a impregne un textile tisse 
f ibreux . 
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On a seche le textile ainsi impregne et on l f a moule 
dans un moule a environ 130°C pour obtenir un corps moule 
que l'on a cuit et carbonise a 1000°C pendant 1 heure dans 
une atmosphere d' argon. Puis on l'a impregne sous vide 
5 d f une solution de resine phenolique dans l'ethanol et on 
l'a cuit et carbonise a 1000°C dans une atmosphere d'argon 
pendant 1 heure. On a soumis le composite resultant a un 
traitement a 1450°C dans une atmosphere d ! argon pendant 1 
heure pour realiser un frittage reaction puis on l'a 
10 soumis £ une infiltration de silicium fondu a 1500°C sous 
vide pendant 1 heure pour obtenir un composite dense ayant 

une masse volumique apparente de 2,69 g/cm 3 et une 
porosite ouverte de 1,1%. La resistance a la flexion de ce 
composite etait de 121 MPa, son comportement a la rupture 
15 etait fragile et la contrainte atteignait un maximum pour 
une deformation de 0,06% puis decroissait brusquement et 
le composite subissait une rupture. 
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REVINDICATIONS 

1. Procede de production d'un composite de carbure de 
silicium renforce par des fibres, caracterise en ce qu'ii 
comprend les etapes de 

preparation et moulage en une forme vouiue d ? un 
preimpregne de fibres contenant une poudre de silicium et 
une resine pour former un corps cru, 

carbonisation dudit corps cru a une temperature situee 
dans le domaine d' environ 900°C a environ 1350°C dans une 
atmosphere inerte pour former un composite carbonise, 
soumission dudit composite carbonise a un frittage 
reaction a une temperature d 1 environ 1300°C ou plus sous 
vide ou dans une atmosphere inerte pour former des pores 
ouver ts , et 

infiltration de silicium fondu dans les pores ouverts du 
composite fritte a une temperature situee dans le domaine 
d' environ 1300°C a environ 1800°C sous vide ou dans une 
atmosphere inerte . 

2. Procede de production d f un composite de carbure de 
silicium renforce par des fibres, caracterise en ce qu'il 
comprend les etapes de 

empilement successif de premiers preimpregnes de fibres 
contenant une resine et de seconds preimpregnes de fibres 
contenant une poudre de silicium et une resine, 
moulage du stratifie obtenu en une forme vouiue pour 
former un corps cru, 

carbonisation dudit corps cru a une temperature situee 
dans le domaine d T environ 900°C a environ 1350°C dans une 
atmosphere inerte pour former un composite carbonise, 
soumission dudit composite carbonise a un frittage 
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reaction £ une temperature d' environ 1300°C ou plus sous 
vide ou dans une atmosphere inerte pour former des pores 
ouverts dans une region de fibres contenant de la poudre 
de silicium, et 

5 infiltration de silicium fondu dans les pores ouverts du 
composite fritte a une temperature situee dans le domaine d' environ 
1300 °C a environ 1800°C sous vide ou dans une atirosphere inerte. 

3. Procede selon l'une quelconque des 
10 revendications 1 et 2, caracterise en ce qu'un processus 
d' impregnation de resine-carbonisat ion est mis en ceuvre 
une a cinq fois apr£s la carbonisation du corps cru pour 
former le composite carbonise. 

15 4. Procede selon 1'une quelconque des 

revendications 1 et 2, caracterise en ce que la resine 
utilisee est au moins une resine choisie dans le groupe 
consistant en les resines phenoliques, les resines de 
furane, le brai et les polym£res organometalliques. 

20 

5. Procede selon l'une quelconque des 
revendications 1 et 2, caracterise en ce que la resine 
utilisee est au moins une resine choisie dans le groupe 
consistant en les resines phenoliques, les resines de 

25 furane, le brai et les polymeres organometalliques et 
comprend en outre une poudre de carbone, une poudre de 
graphite, du noir de carbone ou un agregat. 

6. Procede selon l'une quelconque des 
30 revendications 1 et 2, caracterise en ce que la resine utilisee 

est au moins une r6sine choisie dans le groupe consistant en les 
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resines phenoliques, les resines de furane, le brai et les 
polymeres organometalliques et comprend en outre au moins 
un antioxydant choisi dans le groupe consistant en le 
carbure de silicium, le nitrure de silicium, la mullite, 
le disiliciure de molybdene, le molybdene, le carbure de 
bore et le bore pulverulent. 



7. Procede selon 1 1 une quelconque des revendicat ions 
1 et 2, caracterise en ce que ladite poudre de silicium 
est du silicium metallique ou un alliage du silicium avec 
le magnesium, l'aluminium, le titane, le chrome, le 
manganese, le fer, le cobalt, le nickel, le cuivre, le 
zinc, le zirconium, le niobium ou le molybdene. 

8. Procede selon l'une quelconque des revendicat ions 
1 et 2, caracterise en ce que ladite poudre de silicium 
est une poudre fine ayant un diametre de particule moyen 
ne depassant pas 20 jam. 



9. Procede selon l'une quelconque des revendicat ions 
1 et 2, caracterise en ce que les proportions relatives de 
poudre de silicium et de resine sont determinees de 
maniere que le rapport atomique Si/C du silicium au 
carbone issu de la resine soit de 0,1 a 4. 



10. Procede selon l'une quelconque des revendicat ions 
1 et 2, caracterise en ce que lesdites fibres de renfort 
sont des fibres longues ou des fibres courtes ou des 
fibres longues et des fibres courtes choisies parmi les 
fibres de carbone, les fibres de carbure de silicium, les 
fibres de nitrure de silicium et les fibres oxydiques. 
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11. Precede selon 1 1 une quelconque des revendicat ions 
1 et 2, caracterise en ce que les fibres destinees a 
contenir la poudre de silicium et la resine sont sous 
forme de textiles tisses ou non tisses poreux, ou de 
feuilles de resine ou de rnatiere plastique poreuses. 



